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(57) Abstract 



A method for preparing tat tractions of vegetable origin enriched with unsaponifiable materials, wherein said phytogenic fat is treated 
with a ketone- like polar solvent to give both a heat-insoluble fraction (I) which is not soluble in the ketone solvent and forms a first traction 
rich in unsaponifiable materials, and a solution of a heat-soluble traction (S) in said ketone solvent, whereafter said heat-soluble traction (S) 
is caused to crystallise in a crystallisation stage in a solvent at a temperature below 0 °C t the resulting product is filtered to give a filtrate 
(F) which forms a second traction rich in unsaponifiable materials after the crystallisation solvent has been evaporated. According to the 
method, the two tractions rich in unsaponifiable materials are men mixed. The method is particularly suitable for processing shea butter. 
The use of mixtures enriched with unsaponifiable materials for preparing cosmetic and/or dermatological compositions is also disclosed. 

(57) Abrege 

L' invention concerne un precede de preparation de fractions de matieres grasses d'origine vegetale enrichies en matieres 
insaponifiables, characterise" en ce qu'il consiste a traiter ladite matierc grasse d'origine v6getale par un sol van t polaire de type c£tonique 
de facon a recuperer, d'une part, una traction insoluble a chaud (I) dans ledit sol van t c£tonique qui constitue une premiere traction riche 
en matieres insaponifiables et une solution dans le solvant cetonique d'une traction (S) dite fraction soluble a chaud et a soumettre ladite 
fraction soluble a chaud (S) a une etape de cristallisation dans un solvant dit solvant de cristallisation a temperature inferieure a 0 °C, 
a filtrer le produit ainsi obtenu pour recuperer un filtrat (F) qui constitue, apres evaporation du solvant de cristallisation, une deuxieme 
traction riche en matieres insaponifiables. Selon le precede de Y invention, on melange ensuite les deux fractions riches en matieres 
insaponifiables. L' invention est partxculierement applicable au beurre de karite et concerne egalement V utilisation des melanges enrichis en 
matieres insaponifiables pour la preparation de compositions cosmetiques et/ou dermatologiques. 
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MATIERES INSAPONIFI ABLES D'ORIGINE VEGETALE ET 
COMPOSITIONS COSMETIQUES LES CONTENANT 

La prcscntc invention conccrnc un nouveau procede dc preparation de 
5 fractions de matieres grasses d'originc vegctale enrichies en maticrcs insaponi- 
fiables. Elle conccrne egalcmcnt 1'utilisation dc ccs fractions et de leurs melanges 
pour la preparation dc compositions cosmctiqucs ct/ou pharmaccutiques, notam- 
ment dermatologiques. 

Les maticrcs insaponifiablcs, scion la definition donncc dans la norme 
10 NF T 60-205-1 qui decrit la mcthodc qui pcrmct la determination de la tencur 
(methode de reference), constituent toutcs les substances prcsentes dans lc produit 
qui, apres saponification dc eclui-ci par Thydroxydc dc potassium ct extraction par 
un solvant specifie, ne sont pas volatiles dans les conditions operatoires specifiees. 

Ainsi, commc ccla est precise dans ccttc norme, les matieres 
15 insaponifiables comprenncnt des constituants naturels des matieres grasses tels les 
sterols, les hydrocarburcs et alcools supcricurs, aliphatiqucs et terpeniques, ainsi 
que les substances organiqucs ctrangcrcs cxtraitcs par le solvant ct non volatiles a 
103 # C (par exemple huiles mincralcs) qu ! clles peuvent eventuellcment contenir. 

Dans le present expose, on designcra indiffcremment par "matieres 
20 insaponifiables" ou "insaponifiablc" les matieres insaponifiables telles qu'elles sont 
definies ci-dessus. 

Les industries pharmaccutiquc ct cosmctiquc font appel depuis les 
temps les plus recules a des cxtraits dc matieres grasses d'origine vegetale. II est 
apparu depuis un certain nombrc d'annecs dans ccs industries que des proprietes 
25 biologiques particulieremcnt intercssantcs rcsultaient de Tutilisation de matieres 
grasses vegetales ou d'extraits dc maticrcs grasses vegctales riches en matieres 
insaponifiables. 

Certaincs huiles vegetales commc les huiles d'avocat, de soja, de colza, 
d'olive, et suitout de karitc sont connucs pour ctrc particulierement riches en 
30 matieres insaponifiables et/ou contenir dans ccs matieres insaponifiables un ou 
plusieurs constituants interessant les scctcurs prccites. 

On connait de nombrcux proccdes de fractionnemcnt des matieres 
grasses d'origine vegctale visant a recupcrer ou a eliminer certains de leurs 
composants en vue de leur utilisation dans differentes industries, en particulier 
35 dans l'industrie alimcntaire et dans les industries pharmaceutique ct cosmetique. 
Un intcret tout particulier a etc apportc au karitc. 
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Dc nombrcux precedes dc fractionncmcnt dc 1'huilc dc karite ont etc 
decrits. La plupart de ccs proccdes font appcl a des cctoncs aliphatiqucs et 
proposent d'climincr Ic karitcne pour recuperer la fraction soluble dans la cetone et 
utiiisable dans Tindustric du cacao commc substitut ct/ou equivalent de bcurrc de 
5 cacao. 

A la difference des proccdes cites ci-dessus, mais toujours avec 
1'optique de recuperer un produit utiiisable dans I'industric alimcntaire, le brevet 
US 4 103 039 propose dc dissoudrc a chaud la graisse de karite dans I'cthanol, 
d'eliminer la fraction non soluble dans I'cthanol, dc laisser refroidir la solution 

10 restante a une temperature comprise cntrc 20 et 60°C de faqon a separer ladite 
solution en deux couches distinctcs liquides, la couchc superieure ctant pauvre en 
huile et la couche infericure richc en huilc. Dans cc document, la couchc riche en 
huile est ensuite dissoute dans un solvant organiquc tel que l'hexane puis soumise a 
une operation de fractionncmcnt par cristallisation dans un solvant tel que l'hexane. 

15 Ce document ne chcrchc nullemcnt un enrichissement quelconque 

d'une des fractions en maticrcs insaponifiablcs puisque son but est de produire un 
substitut du beurre de cacao pour usage alimcntaire. Par ailleurs, le procede decrit 
dans ce document doit rccourir a deux solvants, a savoir I'cthanol pour insolubiliser 
les gommes puis l'hexane dans lequel se fait le fractionncmcnt. 

20 Selon une des ces caracteristiqucs csscnticllcs, la presente invention 

concerne un procede dc preparation dc fractions dc maticrcs grasses d'origine 
vegetale enrichies en maticrcs insaponifiablcs, caractcrisc en ce qu f il consiste a 
traiter ladite matiere grasse d'origine vegetale par un solvant polaire de type 
cetonique de fagon a recuperer d'une part une fraction insoluble a chaud (I) qui 

25 constitue une premiere fraction riche cn matieres insaponifiables et une solution 
dans le solvant cetonique de la fraction (S) ditc fraction soluble a chaud et a 
soumettre ladite fraction soluble a chaud (S) a une etape de cristallisation dans un 
solvant, dit solvant de cristallisation, a temperature infericure a 0°C, a filtrer le 
produit ainsi obtenu pour recuperer un filtrat (F) qui constitue, apres evaporation 

30 du solvant de cristallisation, une dcuxicmc fraction (I') riche en matieres 
insaponifiables. 

Les matieres grasses susceptibles d'etre traitces par le procede selon 
Tinvention sont toutes les matieres grasses d'origine vegetale. 

II peut s'agir de maticrcs grasses brutes ou raffinees provenant de 
35 graines (par exemple, colza, soja) ou dc fruits (par cxemple, karite, avocat, olive) 
de plantes oleagineuscs. 
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Le proccdc scion l'invention pcut egalement s'appliqucr au traitement 
dcs bcurrcs vcgctaux tcls que lc bcurrc d'illipc ou dc Borneo, dc sal, la graisse dc 
noyau de manguc, l'allanblackia, lc suif dc kokum ou goa, la graisse dc dhupa, les 
beurres ou huilcs provenant dcs families dcs sapotacccs ct diptcrocarpacccs, ainsi 
5 que des plant es tropicales. 

On choisira dc preference dcs maticrcs grasses naturellement riches en 
matieres insaponifiables ct/ou dcs maticrcs grasses dans lcsqucllcs les matieres 
insaponifiablcs contiennent un ou plusicurs constituants pouvant presenter des 
proprietes intercssantes dans lc domainc dc la cosmctologic, dc la pharmacie, de la 
10 medecine. 

Lorsque la maticre grassc d'originc vegctale soumise au procede de 
l'invention est une maticre grassc brute, cllc pcut ctrc obtenuc suivant des 
techniques classiques, en particulier dcs techniques de pression dans le cas de 
1'olive, du karite ou dc Tavocat ou dcs techniques dc prcssion/extraction, par 
15 exemple dans le cas du soja, dc 1'avocat ou du colza. Elle pcut egalement etre 
obtenue par des techniques artisanalcs, e'est le cas du bcurrc de karite. 

La maticre grassc d'origine vegctale soumise au procede de l'invention 
peut egalement etre prcalablcmcnt soumise a une etape de raffinage. 

A titre d'exemple dc procedd dc raffinage, on citera les procedes 
20 classiques de raffinage chimique ou physique ou les procedes plus particuliers de 
raffinage du beurre dc karit<S qui pcrmcttcnt de conservcr en particulier le 
maximum de matieres insaponifiablcs. 

Le raffinage chimique avantagcuscmcnt utilise applique aux matieres 
grasses vegetales avant de les soumettrc au proccdc selon Tinvention pourra etre 
25 tout procede dc raffinage chimique classique, en particulier tout procede 
comprenant les etapes suivantes : 

etape 1 : etape dite de demucilagination par insolubilisation dcs phosphatides a 
Teau generalement en presence d ! acide, le plus souvent phosphorique, et 
separation par decantation ou centrifugation (procede continu) 
30 etape 2 : neutralisation dcs acides gras librcs dc Thuile par addition d'une solution 
de soude et separation dcs savons formes (appelcs pates de neutralisa- 
tion) le plus souvent par centrifugation suivie de plusieurs lavages a 
Teau, les etapes 1 ct 2 etant souvent realisces simultanemcnt 
etape 3 : decoloration par dcs tcrrcs dccolorantes activecs, a 100*C environ sous 
35 vide reduit et filtration 
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etape 4 : operation dc desodorisation ncccssairc pour climincr les composes 
responsablcs des flavcurs d'unc huile ct produirc unc huile raffincc 
alimcntairc ct dc bonne conservation. Ccttc operation est realisce dans 
un apparcil appclc desodorisatcur proccdant par chauffage a haute 
5 temperature dc l'huilc (180-220 # C) sous un vide dc l'ordre de 4 torrs 

(soit environ 532 Pa) et injection massive dc vapeur d'eau. 
On pcut cgalcment soumcttrc au procede scion Tinvcntion unc matierc 
grasse vegetale prealablemcnt soumise a un procede de raffinage physique. 

Par raffinage physique, on entend en fait unc variante du procede de 
10 raffinage chimique expose ci-dessus, la difference ctant que Tetape de neutralisa- 
tion a la soudc n'est pas pratiqucc ct que ('elimination des acides gras libres de 
l'huile est realisce au niveau dc la desodorisation qui est pratiqucc alors de fagon 
neutralisante a plus haute temperature, dans un equipemcnt adapte. 

Dans 1c cas du karite, il est judicicux dc proceder sans 
15 demucilagination par double neutralisation chimique ct legcr terrage dans des 
conditions douccs dc fagon a minimiscr les pcrtcs en insaponifiable ct/ou plusieurs 
de ses constituants. 

Le traitcmcnt par un solvant polairc dc type cctoniquc est de preference 
realise a la temperature d'cbullition dudit solvant. 
20 Comme solvant cctoniquc, on pcut choisir toute cetone comprenant, au 

plus, 10 atomes de carbone. 

A titrc d ! excmplcs de solvants cctoniqucs prcfercs scion l'invention, on 
citera Tacetone, la mcthylisobutylcetonc. On choisira dc preference l'acetone. 

On determincra en fonction dc la maticre grasse vegetale traitee la 
25 quantite de solvant cctoniquc. On dctcrminera en particulier la quantite optimum 
permettant a la fois une recuperation selective des insolubles, en particulier du 
karitene tout en evitant d'utiliser une quantite trop importantc de solvants de fagon 
a ne pas gener Tetape ultericure dc cristallisation. 

A titre d'exemple dans le cas du traitement du beurre de karite, on 
30 utilisera pour 200 g de beurre de karite une quantite d'environ 1 1 d'acetone. 

Pour assurer unc bonne extraction dc 1'enscmble des produits solubles 
dans le solvant cetonique, Tcbullition sera maintcnuc pendant un temps suffisant, 
avantageusement de l'ordrc dc 30min, avant dc scparcr par decantation, puis 
filtration ou centrifugation la partie insoluble. 
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L'ctapc dc cristallisation a temperature infericure a 0*C peut ctrc 
rcalisce dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud dans lc solvant cetonique 
utilise dans la premiere etapc du procede scion l'invcntion. 

A titrc d'cxemplcs dc tcls solvants, on citcra en particulicr 1'acetone, la 
5 methylisobutylcetone, l'hcxane, lc dichloromcthane, lc dichlorocthane, l'acetate 
d'ethyle ou l'isopropanol. 

Si le solvant utilise pour l'ctapc dc cristallisation est un solvant 
different de celui utilise dans l'ctapc prcccdcntc d ! insolubilisation a chaud, on 
elimine prealablement, a la misc cn solution dans le solvant dc cristallisation, le 
10 solvant cetonique utilise pour i'insolubilisation a chaud. Ccttc elimination peut etre 
realisee classiquemcnt par evaporation sous vide du solvant cetonique. 

Scion unc variantc particulicremcnt avantagcusc du procede selon 
l'invention, on utilise pour l'ctapc dc cristallisation le mcme solvant que pour 
l'etape de dissolution a chaud. 
15 Selon une variantc particulicremcnt avantageuse, on realise l'etape de 

cristallisation dircctemcnt sur la solution cetonique rccupcrcc apres elimination de 
la fraction non soluble a chaud dans ce solvant. 

Selon une variantc particulicremcnt avantageuse, on utilise 1'acetone 
comme solvant dans les deux etapes dc dissolution a chaud et dc cristallisation. 
20 Selon un mode dc realisation avantageux, on utilise des dilutions 

ponderales de matiere vegetalc dans lc solvant cetonique comprises entre 5 et 
30 %, avantageusement dc 1'ordre dc 20 %. 

A titre de solvant preferc pour ccttc etapc, on choisira 1'acetone. 

La temperature dc cristallisation sera dc preference situee bien en 
25 dessous de 0 # C, de preference entre -15 ct -30*C. Toutefois, des temp6raturcs plus 
basses pourront egalement ctrc utilisccs. ( 

Lorsque l'etape dc cristallisation est conduite au niveau laboratoire ou 
pilote, en batch, la durce de cristallisation est dc 1'ordre de 12 a 24 h. Toutefois, 
Tutilisation de cristalliscur industricl pcrmcttant de fixer un bareme de 
30 refroidissement jusqu'a la temperature vouluc dc cristallisation puis de maturation 
a cette temperature avant filtration pcrmct Toptimisation du procede et notamment 
la reduction de la duree dc Popcration. 

Apres cristallisation, le produit est filtrc ct Ton rccupere, d'une part, un 
filtrat (F), d'autre part, unc fraction solidc dite concrct, contenant une partie du 
35 solvant. 
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Aprcs evaporation du solvant, cc concrct prcscntc des caractcristiqucs 
physico-chimiqucs trcs proches dc ccllc dc ia maticrc grassc vegctale dc depart, 
mise a part la tencur en maticrcs insaponifiablcs qui est considcrablcment reduite. 
Ccci offre un avantagc important en particular, par cxcmplc, dans lc cas du bcurrc 
5 de karite, puisque ccla pcrmct dc disposer d'un produit plus intercssant dans le 
secteur alimentaire que lc bcurrc dc karite non transformc, notammcnt pour la 
fabrication de substituts ct/ou d'cquivalcnts dc bcurrc dc cacao ou les caracteris- 
tiques rheologiques et de fusion dc la graissc, liccs etroitemcnt a la composition en 
acides gras et en triglycerides, sont des factcurs determinants. 

10 Le filtrat est ensuite soumis a unc ctape destince a climincr le solvant, 

par exemple unc etapc d'evaporation sous vide. Ccttc ctape conduit a la recupera- 
tion d ! une dcuxicmc fraction richc en insaponifiablcs (I 1 ). 

Un avantage du procede scion 1'invcntion, tel qu'il a etc decrit prece- 
demment, est qu'il conduit a deux fractions riches cn insaponifiables. Ccs deux 

15 fractions peuvent ensuite ctrc mclangecs cn totalitc ou en partic pour conduire a de 
nouveaux melanges enrichis cn insaponifiablcs. Ainsi, scion unc variante particu- 
lierement avantageusc, le proc6dc scion 1'invcntion comprend, cn outre, une etape 
de melange d'au moins unc partic, dc preference dc la totalitc, de chacune des deux 
fractions enrichies cn maticrcs insaponifiablcs. 

20 Ainsi, la fraction (F), ou unc partic dc cctte fraction, est avantageuse- 

ment melangee a la premiere fraction richc cn insaponifiablcs constitute de la 
partie insoluble a chaud dans l'acctone (fraction 1) ou a unc partic de cette fraction. 

Selon une variante avantageusc du procede scion Tinvention, on 
dissout la fraction (I) dans un solvant avant dc mclangcr ccttc dcrnicre a la fraction 

25 (I 1 ). 

A titre de solvant preferc pour dissoudre la fraction (I), on choisira un 
solvant de la famillc des solvants chlorcs du type chloroforme, chlorure de 
methylene, dichloromethanc, dichlorocthane ou un solvant chlorofluor6 du type 
flugene. 

30 Aprcs melange dc la fraction (Y) ct dc la fraction (I,) ou des quantites 

desirees de ces fractions, ct evaporation du solvant, on rccupcre un produit final 
qui constitue une fraction dc la maticrc vegctale traitec particulierement enrichie 
en matieres insaponifiablcs. 

On con^oit qu'un avantagc du procede dc 1'invcntion est de permettre 

35 d'obtenir, par melange cntre les deux fractions, des fractions enrichies en insaponi- 
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fiablcs dont on pourra modifier la tencur cn insaponifiablcs a la fois en jouant sur 
les proportions des deux fractions ct sur la temperature dc rccristallisation. 

Ainsi, a titre d'cxcmplc, par traitcmcnt dc 3 kg d'un bcurre de karite 
neutralise ct dccolorc contcnant 0,42 % d'acidc oleique ct 6,4 % dc maticrcs 
5 insaponifiables, on obtiendra, dans les conditions dc l'excmple 6 ci-dessous, en 
utilisant le proccde scion l'invcntion ct aprcs melange des fractions (I) et (F), 150 g 
d'une fraction enrichie cn maticrcs insaponifiablcs contcnant 2,8 % d'acide oleique 
et au moins 48 % de matiercs insaponifiablcs. 

Les melanges dc fractions enrichics cn matiercs insaponifiables 
10 obtenus selon le proccde dc l'invcntion, tout particulicrcmcnt ccux obtenus a partir 
de karite, s'averent particulicrcmcnt intcrcssants commc principe actif de 
compositions cosmetiques ct/ou pharmaccutiqucs, notammcnt dermatologiques. 

Ainsi, selon un dcuxicme aspect, l'invcntion concerne Tutilisation des 
melanges de fractions enrichics cn insaponifiablcs decrits precedemment pour la 
15 preparation d'une composition cosmctiquc ou pharmaceutique, notamment derma- 
tologique a activitc antiradicalairc ct/ou anti-clastase. 

Suivant une variantc, la composition prccitec permet d'obtenir une 
bonne protection contre les agressions classiqucs auxqucllcs est soumise la peau, a 
savoir les agressions chimiqucs, thcrmiqucs, mccaniqucs ct resultant de l'exposi- 
20 tion aux radiations lumineuscs visiblcs ct ultraviolcttc. 

Suivant unc autre variante, la composition prccitec est a activite anti- 
inflammatoire. 

Selon un autre dc ccs aspects, l'invcntion concerne une composition 
cosmetique, contenant a titre d'ingrcdicnt actif unc quantite cosmetiquement active 
25 d'un melange de fractions enrichies cn insaponifiablcs obtenu par traitement d'un 
beurre de karite selon le proccde dc l'invcntion. 

Selon un autre de ccs aspects, l'invcntion conceme une composition 
pharmaceutique, notammcnt dcrmatologiquc, comprenant a titre d'ingredient actif 
une quantite pharmaceutiquemcnt cfficacc d'un melange de fractions enrichies en 
30 insaponifiables obtenu selon le proccde dc l'invcntion. 

Dans l'un ct l'autrc des deux aspects precedents, on utiliscra, de prefe- 
rence, des fractions riches en insaponifiablcs obtcnucs par traitement du beurre de 
karite. 

Les melanges dc fractions insaponifiablcs contiendront, de preference, 
35 18 a 50 % en poids de composes insaponifiablcs, dc preference 20 a 50 %, de 
preference encore de 1'ordrc dc 30 %. 
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Ces melanges scront incorporcs a des concentrations comprises entre 
0,5 et 99 % en poids, dc preference comprises cntrc 2 ct 60 % dans un excipient 
vchicule ou support cosmctiqucmcnt ou pharmaccutiqucmcnt acceptable. 

Comme on l'a vu prcccdcmmcnt, I'intcrct des compositions cosme- 
5 tiques ou pharmaceutiqucs, notammcnt dcrniatologiqucs, utilisant les melanges de 
fractions enrichies en insaponifiablc obtenus suivant le procede preccdemment 
decrit resulte principalcmcnt dc deux avantages : 

1. la ou les fractions enrichies obtcnucs sc prescntent sous un aspect 
identique a celui d'unc graissc naturcllc semi-concrete, facile a mcttre en ocuvre et 

10 de bel aspect, 

2. cllcs prescntent, du fait dc leur grandc richesse en insaponifiable, 
une bonne protection contrc les agressions classiqucs auxquellcs est soumise la 
peau, a savoir les agressions chimiqucs, thcrmiqucs, mccaniques ct resultant de 
Texposition aux radiations lumincuscs visiblcs et ultraviolettcs. 

15 Ainsi, dc bonnes proprictcs antiradicalaircs, largcmcnt superieures a 

celles des graisscs dc depart non enrichies cn insaponifiablc par le procede decrit 
precedemment, ont notammcnt cte miscs cn evidence sur des emulsions rcalisees 
avec les melanges prccites et les melanges cux-mcmcs par des tests realises in 
vitro. 

20 Pour mettre cn evidence Tactivitc antiradicalaire, on a utilise 

avantageusement le test dit test "hematics" dont le principc est decrit ci-dessous et 
qui permet d'evaluer, in vitro, lc pouvoir antiradicalaire d'unc molecule. On suit 
son pouvoir d'inhibition dc Thcmolyse d'erythrocytes soumis a une attaque 
radicalaire. 

25 On utilise, pour cc test, un gencratcur hydrosolublc de radicaux libres : 

le 2,2' azobis-diamidinopropane hydrochlorure. 

Plus preciscmcnt, ce test consistc a soumcttre des hematies isolees de 
leur plasma a une agression dc type oxydatif, dans des conditions controlees et 
standardisees permettant la misc en jcu dc tout leur equipemcnt enzymatique et 
30 moleculaire pour resister a ccttc agression jusqu'a ce que la membrane cellulaire 
soit modifiee, puis Tcclatement et la lysc dc la cellule. 

^ La mesure dc l'hcmoglobinc est alors rcaliscc par spectrophotometrie. 
La resistance dc la population d'hematics testccs s'exprime alors par le 
temps de liberation dc 50 % du contcnu cn hcmoglobinc (T50) 
35 On calcule un pourccntagc dc protection dc Themolysc. Le calcul se 

fait en comparant T50 (50 % d'hcmolysc) des cssais, a eclui du tcmoin. 
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Plus lc T50 d'un cssai est eleve, plus la protection est importante ; 
l'hemolysc a etc retardec. Au contrairc, un T50 faiblc signific que la molecule est 
plutot pro-oxydantc. 

Ainsi avee les melanges enrichis cn insaponifiablc obtenus selon 
5 I'invention, on atteint des valcurs dc T50 dc 128 a 196. 

De la mcmc fagon, dc bonnes proprietcs anti-elastascs egalement 
superieures a celles des graisscs dc depart non enrichics cn composes insaponi- 
fiables, par le proccde decrit prcccdcmmcnt, ont etc mises cn evidence sur les 
melanges de I'invention, cn particulicr au moyen des tests in vitro decrits ci- 
10 dessous et permettant dc mcttrc cn evidence Tinhibition dc l'clastasc leucocytaire 
humaine (ELH). 

Les deux tests suivants ont principalcmcnt etc utilises, 
a) Utilisation du substrat svnthctiquc specifique dc l'ELH : le N-methoxv- 
succinvl-fala^2-pro- v al~paranitroanilidc 
15 Selon ce test, Thydrolyse du substrat par 1'clastase leucocytaire est 

suivie par spectrophotomctric pendant cinq minutes. 

Differentcs concentrations d'inhibiteurs sont incubees dans le tampon 
de reaction en presence d'enzymc, puis lc substrat est ajoutc. 

Les pourcentages d f inhibition sont calculcs par rapport a une courbe 
20 temoin : hydrolyse du substrat cn l'absence d'inhibitcur. 

On mcsure egalement la concentration cn inhibitcur pour laquclle on 
obtient 50 % d^nhibition dc l'cnzymc (=IC 50). 
b^ Utilisation du substrat naturcl de TELH : clastinc fibrcusc : 

Ce test correspond a des conditions plus physiologiques. 
25 Selon ce test, differentcs concentrations d'inhibiteurs sont incubees 

dans le tampon de reaction, cn presence dc l'cnzymc, puis 150 fxg d'elastine 
fibreuse radiomarquce sont ajoutcs. 

Les echantillons sont incubes a 3TC sous agitation. L f hydrolyse du 
substrat est mesuree apres 1, 2, 4 et 6 heurcs d'incubation. 
30 On separe l'elastinc non digcree (insoluble) dc l'elastine hydrolysee 

(soluble), par centrifugation a 10 000 rpm pendant 30 sccondes. La radio-activite 
provenant de Thydrolyse de Telastine est mesuree dans 50 /ul de surnageant. 

De meme que pour ('analyse avee lc substrat synthetique, on mesure les 
pourcentages d'inhibition et |es IC 50. 
35 Les melanges enrichis cn insaponifiablc scion I'invention conduisent a 

des pourcentages d'inhibition de Tclastasc leucocytaire humaine de 16 a 80 %. 
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Lcs techniques cvoquccs ci-dessus pcrmcttcnt dc savoir si la ou les 
molecules posscdent un intcrct dans lc cadre dc 1 'inflammation. En effet, lors de 
pathologie inflammatoirc, il y a production locale dc divers radicaux libres ct 
augmentation dc la synthese dc Tclastasc lcucocvtairc humainc. Ccs tests sont rea- 
5 lises in vitro mais sont adaptablcs in-vivo ou cx-vivo ; ils sont rcconnus comme 
methodes d'objectivation cosmctiquc. 

Selon unc variantc avantagcusc dc l'invcntion, lcs compositions 
cosmetiques et/ou pharmaccutiques, notammcnt dcrmatologiqucs, pcuvent en 
outre contenir d'autrcs composants connus pour leur action dc protection contre les 
10 agressions dc la pcau ct qui agisscnt dc fagon syncrgiquc avee lcs melanges riches 
en insaponifiables utilises scion l'invcntion. 

Ainsi, les composants suivants sont avantagcuscmcnt assocics a : 

- des tocopherols ou des tocotricnols, notammcnt la vitamine E, 

- des acides gras polyinsaturcs dc la scric n-3 ct n-6 ou des huiles ou 
15 extraits vegetaux en contcnant, 

- des glycolipidcs tcls que ecramides, cercbrosides, glycosylceramides, 
d'origine v^getale ou animalc. 

Ces composants sont dissous gcncralcmcnt dans la phase lipophile 
avant preparation de la composition cosmctiquc. 
20 Plus preciscmcnt : 

- Les tocopherols ct lcs tocotricnols sont des 8-mcthylchroman-6-ols 
substitues en 1 par un groupe methyle ct unc chaine dc type polyisoprcnique a 
seize atomes dc carbone saturcc (tocopherols) ou triinsaturee (tocotrienols) ; les 
varietes alpha, beta, gamma, delta different cntrc cllcs par le nombre et la localisa- 

25 tion des groupes methyle en 5 et 7. 

Les tocopherols ct tocotricnols represcntent generalement 200 a 
1 200 mg par kg d ! huilc vegctale non raffincc ct sont cgalcment presents dans 
certaines huiles animales (poisson). 

Les tocopherols sont classiqucmcnt presents dans de nombreuses 
30 huiles et graisses, tourncsol cn particulicr. 

Les tocotricnols sont plus rarcmcnt rencontres, mais sont notamment 
presents dans les huiles, en particulicr lcs huiles de germe dc blc et de palme. 

Ces constituants prcscntcnt des proprictcs antioxydantcs reconnues. 
L f alpha tocopherol est plus connu sous le nom dc vitamine E. 
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- Lcs acidcs gras polyinsaturcs dc la famillc n-3 ct n-6 sont, confor- 
mement a la nomenclature, des acidcs acidc gras prcscntant plusicurs insaturations 
sur leur chainc carboncc. 

En outre, pour la famillc n-3 (respect ivement n-6) la premiere double 
5 liaison est situee entrc le 3cmc (rcspcctivemcnt 6cmc) ct lc 4cme atome de carbone 
(respectivement 7cmc).compte a partir du groupc mcthylc dc la chaine carbonee. 

Les acidcs gras lcs plus courants parmi la famille n-6 sont l'acide 
linoleique C18:2 (n-6, 9), gamma-Iinolcniquc CI 8:3 (n-6, 9, 12) et l'acide 
arachidonique C20:4 (n-6, 9, 12, 15). 
10 Lcs acidcs gras lcs plus courants dc la famillc n-3 sont l'acide alpha- 

linolenique CI 8:3 (n-3, 6, 9), l'acide cicosapcntacnoiquc ou EPA, C20:5 (n-3, 6, 
9, 12, 15) ct l'acide docosahcxacniquc ou DHA, C22:6 (n-3, 6, 9, 12, 15, 18). 

- Les glycolipidcs designent unc fraction intcressante des lipides 
polaires extraits dc ccrtaincs plantcs supcricurcs (fcuillcs, racincs, graincs, algues, 

15 levures, champignon) ; lc blc est notammcnt unc source rcconnue et contient 
environ 3 % de glycolipidcs par rapport aux lipides totaux. 

Parmi lcs nombrcux constituants dc ccttc famillc, on choisira : 
. les ecramides : combinaison d'un aminoalcool dc type sphingosine 
avec un acide gras lie a la fonction amine forniant ainsi unc amide, 
20 . les ccrcbrosidcs ou glycosylccramidcs : ecramides dont la fonction 

alcool primaire est cthcrificc avec un sucre (ecramides monohexosides, poly- 
hexosides). 

Ces sphingolipidcs (ecramides ct ccrcbrosidcs) sont dotes de diverses 
proprietes reconnues dont unc activitc antiradicalairc, un pouvoir anti-elastasique 
25 et une action hydratante. 

Les exemples suivants sont donncs a titrc non limitatif et purement 
illustratif de 1'invention. 

Exemples 

30 Sauf indication contrairc, lcs pourccntages indiqucs dans les resultats 

et compositions ci-dessous sont exprimes en poids. 

m Dans tous les exemples, lc dosage des maticrcs insaponifiables est 

realise selon la normc AFNOR NFT 60205-1, mcthodc de reference par 

extraction a Toxyde diethyliquc aprcs saponification en milieu ethanolique. 
35 L'aciditc oleique est dctcrmincc selon la norme AFNOR NF T 60-204 

selon la methode au melange oxydc dicthyliquc-cthanol. 
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Lcs separations par chromatographic sur couchc mince sont rcalisees 
sur plaques de gel dc silicc (Type 60, MERCK) dc 0,25 mm d'epaisscur. Lc solvant 
dilution est un melange hcxanc/acctatc d'ethyle 80:20 (v/v) ct lcs taches sont 
rcvelees par pulverisation d'une solution d'HoSCXi a 50 % ct mineralisation a 
5 150 # C. 

Lcs constituants sont identifies par comparaison des distances dc 
retention avee ccllcs dc produits dc reference : alcool oleique, cholesterol, 
squalene, eicoscne, fi-amyrine, triglycerides, acide oleique. 

La determination dc la composition en acides gras libres, mono- 
10 glycerides, diglyccridcs, triglycerides ct sterols, est rcaliscc par chromatographic 
en phase gazeuse sur eolonne capillairc courtc (7 m) avee phase stationnaire 
apolaire SE30 et apres derivation des composes sous forme T.M.S. 

L'injcction est du type "sur colonnc", le dctccteur FID est regie a 350 # C 
et Tanalyse est rcalisec cn programmation dc temperature (100 a 340 # C). 
15 Les constituants sont identifies a partir dc leur temps dc retention. 

Les rcsultats sont normalises a 100 (composition ccntesimale). 

Excmplc 1 

a) Essai 1 : 

20 On dissout 50 g dc beurrc dc karitc contcnant 7 % d ! insaponifiable 

dans 500 ml d'acetone. On portc l'acctonc a ebullition pendant 15 min et on 
recupere un residu (1) non soluble dans Tacctonc a chaud ainsi qu'une solution (S) 
dans 1'acetone et on ia rcfroidit a -20*C. 

Le melange (S) est maintcnu a -20*C pendant 12 h. 
25 Apres precipitation, le surnageant est filtrc. 

Le precipite est rincc par plusieurs volumes d'acetone (a froid). Le 
filtrat est alors scche apres evaporation sous vide du solvant, puis pese. 
Le tableau I donne lcs rcsultats dc cet essai. 

L'analyse du residu (I) montrc que ccttc fraction insoluble a chaud 
30 represente des constituants insaponifiablcs fortcmcnt apolaires du type gommes, 
latex, contenant entrc autrcs lc karitenc. Ccttc fraction insoluble a chaud est 
melangee avee la fraction soluble a froid. 

b) Essai 2 : 

35 On opere comme dans TcSvSai 1, mais a partir de lOOg de beurre de 

karite dissous dans 500 ml d'acetone. 
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Lcs resultats sont consigncs dans lc tableau 1. 

Essai 3 : 

On opcrc commc dans I'cssai 1, mais la cristallisation est cffcctuce a 

-10 # C 

Les resultats sont consigncs dans lc tableau I. 



TABLEAU 1 



n* essai 


Rendement 
cn fraction 
soluble dans 
l'acetone 


Teneur en insa- 
ponifiable de ia 
fraction soluble 
dans l'acetone 
(purcte) 


Poids 
d'insapo- 
nifiable 
obtenu(Pl) 


Poids total 
theorique 
d'insapo- 
nifiable(P2) 


Rendement en 
insaponifiablc 
(Pl/P2xl00) % 


1 


18,2% 


22,95 % 


2,1 g 


3,5 g 


60,0% 


2 


14,7 % 


23,60 % 


3,5 g 


7 g 


49,6% 


3 


24,5 % 


16,30 % 


2,0 g 


3,5 g 


57,1 % 



Excmplc 2 

On procede commc dans I 'excmplc 1 ct on realise les 3 essais 
ci-dessous not6s 4, 5, 6 montrant l'cffct Uc la dilution du bcurre dc karite dans 
l'acetone. Dans ces essais, la phase dc fractionncmcnt par lc froid dc la fraction 
soluble a chaud est rcalisec a -20*C. 

Les resultats sont consigncs dans lc tableau II ci-dessous ou les 
pourcentages sont donncs cn poids. 



10 



15 



20 TABLEAU 11 

Choix de la dilution 

(Acetone, temperature : -20*C) 



n* essai 


Dilution (%) 


Rendement cn 
fraction 
soluble (%) 


Tcncur cn 
insaponifiablc dc la 
fraction soluble (%) 


Rendement en 
insaponifiable 
(*) 


4 


5 


16,0 


20,6 


474 


5 


10 


18,2 


23,0 


59,8 


6 


20 


14,7 


23,6 


49,6 



(*) : (poids obtenu/poids theorique x 100) % 
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Excmplc 3 

On precede commc dans les cxcmplcs precedents, ct on realise les 
essais ci-dessous (7, 8, 9) destines a montrcr ('influence dc la temperature de 
fractionnement par 1c froid sur lc rendement en fraction insaponifiable soluble a 
5 froid (F), la teneur en insaponifiable dc ccttc fraction soluble et lc rendement en 
insaponifiable de cette etapc. 



TABLEAU III 



n* essai 


Temperature 

CO 


Rendement en 
fraction 
soluble (%) 


Teneur en insapo- 
nifiable dc la fraction 
soluble (%) 


Rendement en 
insaponifiable 

o 


7 


-10'C 


24,5 


16,3 


57,1 


8 


-20 # C 


13,1 




42,1 


9 


-30*C 


7,7 


37,2 


40,9 



10 (*) : (poids obtenu/poids thcoriquc x 100) % 

La temperature dc cristallisation est un factcur trcs influent sur 
Tefficacite du fractionnement. 

L f abaisscment dc la temperature a -30 # C pcrmct d'obtcnir une fraction 
15 a plus de 35 % de purctc en maticrcs insaponifiablcs. Soit, ici, un enrichissement 
d f un facteur 5 par rapport au bcurrc brut dc depart. 

Excmplc 4 

Dans les essais 10, 11, 12 suivants, on traite, selon le precede de 
20 Tinvention, trois qualitcs diffcrentcs dc bcurrc dc karitc dont les caracteristiques 
sont donnees dans le tableau IV ci-dessous : 

TABLEAU IV 





Aciditc oleique (%) 


Teneur en insaponifiable (%) 


Bcurre brut 


5,3 


7,0 


Beurre neutralise 


0,37 


6,1 


Beurre raffine 


0,13 


6,6 



25 

Les rcsultats obtcnus sont donnccs dans lc tableau V. 
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TABLEAU V 
Essais dc cristallisation dans l'acctonc 
sur diffcrcntcs maticrcs d'ocuvrc 



n* essai 


Matiere d'ocuvrc 
(Aciditc oleique) 


Rendemcnt cn 
fraction 
soluble (%) 


Aciditc oleique 
dc la fraction 
soluble (%) 


Teneur en 
insaponifiable 
dc la fraction 

soluble (%) 


10 


beurrc brut (*) 


13,1 


20,3 


22,5 


11 


beurrc neutralise 
(0,37) (**) 


13.5 


= 2,0 


23,3 


12 


beurrc raffinc 
(0,13) (*) 


11,5 


0,9 


25,9 



5 (*) : dilution : 10 %, temperature : -2() # C 
(**) : dilution : 20 %, temperature : -15 # C 

Ces essais montrcnt que la purctc cn insaponifiable de la fraction 
soluble dans l'acetone est pcu dependante dc la nature du produit de depart (brut, 
10 semi-raffine ou raffine). 

Excmplc 5 

Deux beurres dc karitc bruts (A ct B) ct un beurrc neutral is6 ct decolor6 
(C) ont ete choisis. Leurs caractcristiqucs physico-chimiqucs sont donnees dans le 
15 tableau VI. L'insaponifiablc a etc analyse par chromatographic sur couche mince 
afin de mettre en evidence la proportion plus ou moins importante de constituants 
apolaires : "gommcs", karitencs. Lcs rcsultats scmi-quantitatifs sont donncs dans 
le tableau VI ou "+ ,f signifie "presence" ct "+++" signific "trcs forte presence". 

20 TABLEAU VI 



Nature de 
Techantillon 


Aciditc 
oleique (%) 


Teneur cn 
insaponifiable (%) 


Analyse CCM de 
l'insaponifiable 


Sterols 
alcools 


"Gommes 
karitenes" 


A 


5,3 




+ 


+++ 


B 


6,5 


M 


+ 


+++ 


C 


0,42 


6,4 


+ 


++ 
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On a realise unc crystallisation a -30 # C, sur unc prise d'essai de 50 g, 
avee une dilution dc 10 % dans l'acctonc. 

La fraction insoluble a chaud dans l'acctonc (gommcs) a cte rccuperec 
scparcmcnt par solubilisation a chaud dans lc chloroformc, puis additionncc a la 
5 fraction soluble a froid. 

Les resultats obtcnus sont donncs dans lc tableau VII correspondant 
aux essais 13, 14, 15 realises rcspcctivcmcnt avee les bcurrcs A, B, C ci-dessus. 

TABLEAU VII 

10 Essais dc cristallisation a -30 # C dans l'acctonc 

(dilution : 10%) 



essai 


Matierc 
d'oeuvre 


Nature dc la fraction 


Tcncur par 
rappon au bcurrc 
(%) 


Aciditc 
oleiquc 
(%) 


Teneur cn 
insaponi- 
fiable (%) 


13 


A 


Insoluble a chaud (gommcs) 


5,8 


17,2 


18,7 


-35 


Soluble a froid (insaponi- 
fiable) 


11,4 


Insoluble a froid (huile) 


82,8 


2,8 


1,4 


14 


B 


Insoluble a chaud (gommcs) 


7,4 


20,6 


17,1 


-46 


Soluble a froid (insapo.) 


13,2 


Insoluble a froid (huile) 


79,4 


3,6 


1,7 


15 


C 


Insoluble a chaud (gommcs) 


5,5 


13,4 


2,4 


-34 


Soluble a froid (insapo.) 


7,9 


Insoluble a froid (huile) 


86,6 


0,2 


1,9 



Les resultats obtcnus sont tout a fait cohcrcnts. 
15 Les teneurs cn maticrcs insaponifiablcs attcintcs sont superieures a 

30 % et les fractions enrichics cn maticrcs insaponifiablcs correspondent a + de 
10 % de beurre de karite dc depart. 

On note que Taciditc librc de la fraction obtenue a partir du beurre 
neutralise decolore est d'environ 2 %. 
20 Les purctcs cn insaponifiablc montrcnt que Ton attcint un rendement 

>70 % pour tous les essais, cc qui montrc l'cfficacitc du rccyclage de la fraction 
insoluble a chaud (gommcs). 
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Lcs determinations dc la tencur cxactc cn insaponifiablc scion la norme 
sont delicates du fait justcmcnt dc la presence dc ccs gommcs non solubles dans la 
phase solvant (insaponifiablc) ct dans la phase hydro-alcoolique (savons decides 
gras). 

5 De cc fait, lcs valeurs trouvecs pcuvent ctrc sous-evaluces, meme sur 

le beurre de karite tel quel. 

L'analysc par chromatographic sur couchc mince montre que 

- les fractions insolubles a froid sont quasi-cxclusivcment constituees de 
triglycerides, il apparait des traces d'insaponifiablc (alcools gras ct sterols) ; 

10 - les fractions resultant du melange des insolubles a chaud ct solubles a froid sont 
constituees par ordre dc polaritc decroissante : dc sterols, d'acides gras libres, 
d f alcools gras aliphatiqucs ct tritcrpeniqucs, dc triglycerides et de constituants 
tres apoiaires. Ccs demiers correspondent a la fraction insoluble a chaud, e'est- 
a-dire aux karitencs ou gommcs. 
15 La meme analyse CCM rcaiiscc sur les maticrcs insaponifiables montre 

que les maticrcs insaponifiables rcstant a environ 1,5-2 % dans la fraction 
insoluble a froid sont constituees par des alcools ct des sterols. II ne restc plus de 
gommes, alors que la partic insaponifiablc conccntrcc dans la fraction soluble a 
froid contient les alcools gras, lcs sterols et lcs gommcs. 
20 L'analysc par chromatographic cn phase gazcusc pcrmet d'obtenir la 

composition centesimale des diffcrcnts constituants des fractions, en absence des 
gommes, dont le poids molcculairc trcs clcve n'est pas compatible avec une 
chromatographic en phase gazcusc. 

Les constituants chromatographiables sont : 
25 - les triglycerides, 

- les acides gras libres, 

- les glycerides partiels, 

- Tinsaponifiable : sterols et alcools gras. 

Cette analyse confirmc : 
30 . la quasi-absence dc matiercs insaponifiables dans lcs fractions insolubles 

a froid. 

. la concentration dans les fractions enrichics cn matieres insaponifiables 
des acides gras libres, des glycerides partiels, avec presence de 
triglycerides. 

35 Les compositions centcsimalcs obtcnucs sont donnees dans le 

tableau VIII. 
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TABLEAU VI 11 

Compositions ccntcrimalcs (%) dcs diffcrcntcs fractions 
obtenucs par CPG sur phase stationnairc apolairc SE30 
5 (gommes ou karitencs non chromatographiccs) 



Ref. 
ech. 


Ref. fraction 


Acides 

gras 

libres 


Mono- 
glyccridcs 


Diglycc 
-rides 


Trigly- 
cerides 


Insaponi 
-fiable 
"sterols* 
alcools" 


A 


Insoluble a chaud + 
soluble ii fro id 


24,5 


0,2 


0-7 i 


41,0 


9,8 


Insoluble a froid 


7,4 


0,2 


8,3 


82,0 


2,1 


B 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


23,2 


0,7 


23,5 


42,5 


10,2 


Insoluble a froid 


4,0 


<0,1 


2 2 


93,6 


0,2 


C 


Insoluble a chaud 
+ soluble a froid 


2,0 


0,1 


28,4 


57,2 


12,3 


Insoluble a froid 


0,3 


<0,1 


1,7 


97,7 


0,3 


Temoin : * 




3,1 


<0,1 


1,6 


95,2 


0,1 



* Ce produit est lc bcurre dc karitc brut, tel quel, non fractionnd, tel que decrit dans 
le tableau IV. 



Par ailleurs, les analyses par CLHP confirmcnt que 
10 1) la fraction insoluble a chaud correspond aux karitencs (gommes). 

2) les fractions enrichics cn insaponifiablc contiennent tous les constituants natifs 
de Tinsaponifiable dc karite : 

* karitencs (gommes), 

* alcools tritcrpeniqucs, 
15 * sterols. 



Excmple 6 

Un essai dc cristallisation a etc realise sur 3 kg dc beurre de karite 
neutralise, decolore rcpondant aux specifications dc produit C de l'exemple 5. 
20 Les conditions opcratoircs suivies sont les suivantes : 

- prise d'essai : 3 x 1 kg, 

- realisation cn 3 batchs dc 5 x 200 g, 

- volume acetone : 1 I pour 200 g, soit une dilution dc 20 %, 

- solubilisation du bcurre dc karitc a chaud (ebullition) sous agitation. 
25 - decantation 15 min, 
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- recuperation dc la fraction insoluble (gommcs) au chloroforme, 

- cristallisation : -3() # C, 12 h, 

- filtration (sans ringagc du prccipitc), 

- evaporation dc 1'acctonc, 

5 - melange des fractions (insolublcs a chaud) + (soluble a froid) dans le 

chloroforme, 

- evaporation + scchagc, 

Les resultats obtcnus sont les suivants : 

- poids dc fraction enrichic en maticrcs insaponifiablcs : environ 150 g, 
10 - rendement en fraction enrichic cn maticrcs insaponifiablcs : 5 %, 

- aspect dc la fraction enrichic cn maticrcs insaponifiablcs : huile epaisse 
jaune, 

- purete en maticrcs insaponifiablcs dc la fraction enrichie en matieres 
insaponifiables, supcricurc a 48 %. 

15 

Excmplc 7 

Composition anhydrc (sous forme dc baumc) 

20 On prepare par simple melange des constituants indiqucs ci-dessous a 

une temperature comprise entrc 40 ct 50 # C des compositions sous forme de baume 
de composition pondcralc donncc ci-dessous : 

Fraction de beurre de karitc enrichic cn insaponifiablc : 1-60 %, de preference 5 % 
25 vaseline : 30-60 % 

cire de paraffine : 0-30 % 
parfum : 1-3 % 
vitamine E : 0-1 % 

glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 
30 huile depoisson : 0-1 % 

dans lesquelles la fraction dc bcurrc dc karite enrichic en insaponifiable est 
constitute du melange des fractions respcctivcmcnt insolubles a chaud (I) et 
soluble a froid (F) obtenu dans chacun des cxcmples 1 a 6. 

35 
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Excmplc 8 
Huilc pour lc visage ct pour le corps 

Les compositions suivantcs sont preparces a partir des memes fractions 
5 enrichies en insaponifiable que dans Tcxcmplc 7 : 

fraction de beurre dc karite enrichic : 2-10 , dc preference 5 % 
huile de vaseline : 90-95 
huile de poisson : 1 % 
10 vitamine E : 1 % 

glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

gxemple 9 
Creme de soin emulsion eau-dans-huile 

15 

Les compositions suivantes sont preparces a partir des memes fractions 
enrichies en insaponifiable que dans rcxemple 7 : 

fraction de beurre de karite enrichi : 10-25 , dc preference 15 % 
20 huile de vaseline : 10-15 % 

alcool cetylique : 4 % 

stearate de sorbitan : 3 % 

vitamine E : 0-1 % 

huile de poisson : 0-1 % 
25 glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 

eau, parfum, conservateurs qsp 100 

Exemple 10 
Creme de soin emulsion huile-dans-eau 

30 

Les compositions suivantes sont preparces a partir des memes fractions 
enrichies en insaponifiable que dans Texcmple 7 : 
fraction de beurre dc karite : 10-20 % , dc preference 15 % 
alcool cetylique : 3 % 
35 triethanolamine : 1 % 

stearate de glycerol : 3 % 
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colorant : 3 % 
vitamincE:0-l % 

glycolipides ou sphingolipidcs : 0-2 % 
huile de poisson : 0-1 % 
5 eau, parfum, conscrvatcurs qsp 100 
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R E V EN D 1 C ATI ON S 

1. Procedc dc preparation dc fractions dc matieres grasses d'origine 
vegetale enrichics en matieres insaponifiablcs, caracterisc cn cc qu'il consiste a 

5 traiter ladite maticre grassc d'origine vegetale par un solvant polaire de type 
cetonique de fagon a rccupcrcr, d'unc part, unc fraction insoluble a chaud (I) dans 
ledit solvant cetonique qui constituc unc premiere fraction riche en matieres 
insaponifiables et unc solution dans lc solvant cetonique d'une fraction (S) dite 
fraction soluble a chaud ct a soumcttrc ladite fraction soluble a chaud (S) a une 
10 etape de cristallisation dans un solvant dit solvant dc cristallisation a temperature 
inferieure a 0*C, a filtrcr lc produit ainsi obtcnu pour rccupcrcr un filtrat (F) qui 
constitue, apres evaporation du solvant dc cristallisation, unc dcuxicme fraction (V) 
riche en matieres insaponifiablcs. 

2. Proccdc selon la revendication 1, caracterisc cn cc que le traitement 
15 par le solvant cetonique est realise a la temperature d'cbullition dudit solvant. 

3. Procedc selon Tunc des revendi cat ions 1 a 2, caracterisc en ce que le 
solvant cetonique est unc cctonc renfermant au plus dix atomcs de carbone. 

4. Proccdc selon Tunc des revindications 1 a 3, caracterise en ce que le 
solvant cetonique est Tacctone. 

20 5. Procede selon Tune des revindications 1 a 4, caracterise en ce que 

Petape de cristallisation est realisec dans tout solvant dc la fraction soluble a chaud 
dans le solvant cetonique. 

6. Procede selon la revendication 5, caracterisc en ce que 1'etape de 
cristallisation est realisec directcmcnt sur la solution dans le solvant cetonique 

25 recuperee a Tissue de Tetapc de traitement a chaud dc ladite matiere grasse vegetale 
par ledit solvant cetonique. 

7. Procede selon la revendication 6, caracterisc en ce que le solvant 
cetonique est racctone. 

8. Procedc selon Tunc des revindications 1 a 7, caracterise en ce que la 
30 cristallisation est realisec a une temperature inferieure a -15*C, de preference 

comprise entre -15 ct -30*C. 

m 9. Procedc scion Tunc des revindications 1 a 8, caracterisc en ce que la 
matiere grasse de depart est une maticre grassc provenant dc graines ou de fruits de 
plantes oleagineuscs, obtcnuc par des techniques classiques de pression ou de 
35 pression/extraction, ladite maticre grassc pouvant etre soit brute, soit prealable- 
ment raffinee. 
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10. Proccdc scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 9, caractcrisc cn cc que 
la matiere grasse est 1c bcurrc dc karitc. 

11. Proccdc scion la revindication 10, caractcrisc cn ce que 1c beurre 
de karite est brut. 

5 12. Procedc scion la revindication 10, caractcrisc cn ce que le beurre 

de karite a subi unc operation dc raffinagc destince a conserver le maximum 
d ! insaponifiable et a preserv er scs constituants. 

13. Proccde scion Tunc dcs rcvcndications 1 a 12, caracterise en ce 
qu ! il comprend en outre unc ctapc dc melange d ! au moins unc panic, de preference 

10 de la totalite, de chacunc dcs deux fractions (I ct I') riches en matieres 
insaponifiables. 

14. Utilisation dcs melanges dc fractions enrichics cn insaponifiables 
obtenus en traitant un beurre karitc scion le proccde dc la revindication 13 pour la 
preparation d'une composition cosmctiquc ou pharmaccutiquc, notamment derma- 

15 tologique, a activite antiradicalairc et/ou anti-clastasc. 

15. Utilisation scion la revindication 14, caracterisee en ce que ladite 
composition permet d'obtenir une bonne protection contre les agressions classiques 
auxquelles est soumisc la pcau, a savoir les agressions chimiqucs, thermiques, 
mecaniques et resultant dc l'cxposition aux radiations lumineuses visiblcs et ultra- 

20 violettes. 

16. Composition cosmctiquc contcnant, a titrc d'ingrcdient actif, une 
quantite cosmetiquement cfficacc d'un melange dc fractions enrichies en composes 
insaponifiables obtenu par traitcmcnt d'un bcurrc dc karitc scion le procede decrit 
dans la revendication 13. 

25 17. Composition pharmaccutiquc, notamment dcrmatologique, conte- 

nant, a titre d'ingrcdient actif, unc quantite pharmaccutiquement efficace d ! un 
melange de fractions enrichies cn composes insaponifiables obtenu par traitement 
d'un beurre de karite scion le proccdc decrit dans la revindication 13. 

18. Composition scion Tunc dcs revindications 16 ou 17, caracterisee 
30 en ce que ledit melange dc fractions enrichies en composes insaponifiables 

contient 18 a 50 % cn poids dc composes insaponifiables, de preference 20 a 50 %, 
de preference de 1'ordre dc 30 %. 

19. Composition scion Tune dcs revindications 16 a 18, caracterisee en 
ce que lesdits melanges sont incorporcs a dcs concentrations comprises entre 0,5 et 

35 99 % en poids, de preference cntrc 2 ct 60 % dans un excipient, vehicule ou 
support cosmetiquement ou pharmaccutiquement acceptable. 
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20. Composition scion Tunc dcs rcvcndications 16 a 19, caractcrisce en 
ce qu'elle conticnt, cn outre, au moins un produit choisi dans lc groupc constitue : 

- des tocopherols ou dcs tocotricnols, notammcnt la vitamine E, 

- dcs acides gras polyinsaturcs dc la scric n-3 ct n-6, dcs huilcs ou 
5 extraits vegetaux en contcnant, 

- dcs glycolipidcs ct dcs sphingolipidcs tcls que ceramides, 
cerebrosides, glycosylccramidcs, d'originc vegctale ou animalc. 
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